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Abstract 
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PARTICULES COMPOSITES SOLIDES COMPRENANT UN SILICONE Af^^^^^ DANS 
UNE MATRICE ORGANIQUE HYDROSOLUBLE. LEUR PROCEDE DE PREPARATION ET UTILISATION. 

_ Particules composites solides dispersables dans 
I'eau, conriprenant - un systeme hydrophobe organique 
(SH), sous forme de gouttelettes, comprenant au moins un 
silicone amin6 liquids (AS), ledit systeme (SH) eiant fine- 
ment divise dans et encapsule par une une matrice organi- 
que hydrosoluble ou hydrodispersable (MO), - et au moins 
un agent emulsifiant (AE) a rinterface gouttelette/ matrice. 

Leur utilisation comme agent de traitement des fibres 
textiles dans les compositions detergentes pour le lavage 
du linge, et compositions detergentes les contenant 
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PARTICULES COMPOSITES SOLIDES COMPRENAhai UN SILICONE AMINE 
LIQUIDE ENCAPSULE DANS UNE MATRICE ORGANIQUE HYDROSOLUBLE , LEUR 
PROCEDE DE PREPARATION ET UTILISATION 

5 La pr6sente invention a pour objet des particules composites solides dispersables 

dans I'eau. comprenant au moins un silicone amin6 liquids encapsul6 dans une matrice 
polymdre organique hydrosoluble ou hydrodispersable, leur proc6d6 de pr6paration, leur 
utilisation comme agent de traitement des textiles dans les compositions d6tergentes et 
compositions d6tergentes pour le iinge comprenant lesdites particules. 
10 li est connu d'utiliser des silicones amines dans les compositions d^tergentes en 

poudre pour le Iinge, pour apporter aux fibres, de coton notamment, des b6n§fices tels 
que douceur, antistatisme. facility de repassage. antifroissage ... (EP-B-150 867 ; 
EP-B-483 411). 

II est 6galement connu que les silicones amines permettent d'accroTtre la 
15 substantivit6 des parfums et des agents anti-microbiens sur les textiles (WO 96/19194). 

Pour etre mis en oeuvre dans des compositions d^tergentes en poudre. ces 
silicones amines, qui sont des liquides, doivent etre adsorb6s sur un support comme le 
carbonate de soude, les zeolites, ou le sulfate de sodium. 

La quantity de silicone amin^ pouvant etre adsorb6e sur de tels supports est 
20 g6n6ralement faible (en g6n6ral inf^rieure 20 %). Des quantit6s importantes de 
support sont aiors ndcessaires pour pouvoir incorporer la quantity voulue de silicone 
amin6. 

Les silicones amines sont g6n6raiement insolubles dans Teau et sont presents 
dans le bain de lavage sous forme d'emulsion ou de micro-6mulsion. La stability et la 
25 taille de r6mulsion du silicone amin6 dans ie bain de lavage sont des facteurs 
particuli^rement importants pour obtenir ies benefices en application. Les proc6d6s 
d'adsorption ne permettent g6neralement pas d'obtenir une 6mulsion de faible taille 
dans les conditions de lavage et conduisent de ce fait ^ des propri6t6s d'application 
m6diocres. 

30 De plus, les silicones amin6s sont susceptibles de diffuser lors du stockage de la poudre 
d6tergente et de se concentrer sur les parois du r6cipient de poudre lessivielle. ce qui 
entraTne une mauvaise homogeneite de la poudre d6tergente et ne permet pas d'obtenir 
les b6n6fices attendus du silicone amine. 

Enfin. lorsque le silicone amin§ pr^sente des extr6mites de chaTnes r6actives de 

35 type Si-O-R (le symbole R repr6sentant H ou ^ une chame alkyle de 1 ^16 atomes de 
carbone), I'huile silicone est susceptible de s'hydrolyser au contact de la vapeur d'eau 
puis de se condenser. Cette condensation a pour effet d'augmenter la masse 
mol^culaire du silicone amin6 et conduit une deterioration des propri6t6s d'application. 
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II existe done un besoin de particules solides dispersables dans I'eau, contenant 
un taux 6lev6 de silicones amines, stables au stockage. facilement manipulables et 
susceptibles de donner dans les conditions de lavage en machine 4 laver une 6mulsi6n 
de faibie taille et par suite, de bonnes proprietes d'application. m^me pour de faibles 
5 dosages. 

Un premier objet de rinvention consiste en des particules composites solides 
dispersables dans I'eau. comprenant 

- un syst^me hydrophobe organique (SH), sous forme de gouttelettes. comprenant au 
moins un silicone amin6 iiquide (AS), ledit systdme (SH) 6tant finement divis6 dans et 

10 encapsufe par une une matrice organique hydrosoiuble ou hydrodispersable (MO) 

- et au moins un agent 6mulsitiant (AE) a I'lnterface gouttelette/matrice. 

Quelle que soit la nature du constituant ou du produit consid6r§, le terme 
"hydrophobe" est synonyme de solubility dans I'eau ^ pH 7 ne d6passant pas 20%, de 
preference pas 15% en poids. 
15 Pour une bonne realisation de invention, lesdites particules composites solides 

dispersables dans I'eau, comprennent 

- de 5 ^ 90 %. de pr6f6rence de 25 a 70 % de leur poids. en systdme hydrophobe 
organique (SH), 

- de 5 A 90 %, de preference de 25 ^ 70 % de leur poids. en matrice organique 

20 hydrosoluble ou hydrodispersable (MO) ' 

- de 0,02 ^ 20 %, de preference de 0,1 a 10 % de leur poids, en agent emulsifiant (AE). 

lesdits pourcentages etant exprimes en poids de matiere seche. i 

Lesdits gouttelettes peuvent presenter une granulom6trie moyenne de Tordre de 
O.lMm k 10Mm. de preference de I'ordre de 0.2Mm a 5 pm. i 
25 Le systeme hydrophobe (SH) peut etre constitu6 dudit silicone amine Iiquide (AS) 

seul ou en melange avec un pu. pjusieurs autres composes organiques hydrophobes, 
miscibles ou non miscibles audit silicone amine (AS). Les autres composes non 
miscibles peuvent etre des liquides ou des solides ci Fetat disperse dans les gouttelettes i 
de silicone amine (AS). 

30 La quantite de silicone amine (AS) presente dans le systeme hydrophobe (SH) 

peut etre de Tordre de 5 ^ 100% en poids, de preference de Tordre de 30 ^ 100% en 
poids. 

Pour une bonne realisation de I'invention, ledit silicone amine (AS) peut etre choisi i 
parmi les aminopolyorganosiloxanes (APS) comprenant des unites siloxanes de 
35 formules generales 

R^a Bb Si 0(4.a.b)/2 0 a+b = 3 . avec a = 0, 1 , 2 ou 3 et b= 0. 1 . 2 ou 3 
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R^c Ad Si 0(4^.d)/2 (If) ou c+d = 2 , avec c = 0 ou 1 et d = 1 ou 2 
R^2Si02/2 (III) 

5 et 6ventuellennent 

R^e Af SiO(4.e-f)/2 0^) ou et-f = 0ou1 .avec e = 0 ou 1 et f = 0 ou 1 

formulas dans lesquelles. 

* las symboles r1 identiques ou diff6rent$. repr^sentent un radical aliphatique lin^aire 
10 ou ramifi^, satur6 ou insatur6 contenant da 1 ^ 10 atomes de carbone ou ph^nyle, 

6ventuellenrient substitue par des groupes fluoro ou cyano 

* les symboles A identiques ou differents, repr^sentent un groupe amino primaire. 
secondaire, tertiaire ou quaternis6, ii6 au siiicium par rinterm6diaire d'une liaison SiC- 

* les symboles B identiques ou differents repr6sentent 
15 . une fonction OH 

, une fonction OR, ou R represente un groupe alkyle contenant de 1 ^12 atomes 
de carbone. de preference de 3 a 6 atomes de carbone, tout particuli^rement 4 atomes 
de carbone 

, une fonction OCOR'. ou R' represente un groupe alkyle contenant de 1 ^12 
20 atomes de carbone, de preference 1 atome de carbone 
. le symbole A. 

Pr6f6rentiellement. iesdits aminopolyorganosiloxanes (APS) comprennent des unites de 
formule (I), (II). (Ill) et eventuellement (IV), ou 
*dans les unites de formule (I), a = 1 . 2 ou 3 et b = 0 ou 1 et 
25 * dans les unit6s de formule (11), c - 1 et d = 1 . 

D'une maniere preferentielle, ledit symbole A est un groupe amino de fonnule 

- r2 -N (R3)(r4) 

ou 

* le symbole R^ represente uri groupe alkylene contenant de 2 ^ 6 atomes de carbone. 
30 eventuellement substitue ou interrompu par un ou plusieurs atomes d'azote ou 

d'oxygene, 

* les symboles R^ et R'^. identiques ou differents representent 

. H, 

. un groupe alkyle ou hydroxyalkyle contenant de 1 ^12 atomes de carbone, de 
35 preference de 1 ^ 6 atomes de carbone. 

. un groupe amino alkyle, de preference primaire, dont le groupe alkyle contient de 
1^12 atomes de carbone, de preference de 1 ^ 6 atomes de carbone. eventuellement 
substitue et/ou interrompu par au moins un atome d'azote et/ou d'oxygene, 
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ledit groupe amino 6tant ^ventuellement quaternis6, par exemple par un acide 
halohydrique ou un halog6nure d'alkyl© ou d'aryle. 

Comme exemple de symbole A. on peut notamment rhentionner ceux de fbrmules 
-(CH2)3 NH2 -(CH2)3 NH3+ X' 

5 -(CH2)3 N(CH3)2 -(CH2)3 N+(CH3)2 (Ci 8H37 ) X' 

-{CH2)3 NHCH2CH2NH2 -(CH2)3 N(CH2CH20H)2 

-(CH2)3 N(CH2CH2NH2)2 
Parmi ceux-ci, les formules pr6f6rentielles sont 

-(CH2)3 NH2 -(CH2)3 NHCH2CH2NH2 et -(CH2)3 N(CH2CH2NH2)2 

10 D*une rharii^re pr6f6rentielle, le symbole reprSsentent des groupes.m6thyle. 

6thyle, vinyie. ph6nyle. trifluoropropyle, cyanopropyle. II repr6sente tout particulidrement 

le groupe m6thyle (au moins majoritairement). 

Pr6f6rentiellement, le symbole B represente un groupe OR ou R contient de 1 ^ 6 

atomes de carbone. tout particulierement 4 atomes de carbone, ou le symbole A. D'une 
15 manidre toute pr6f6rentielle, le symbole B est un groupe methyle ou butoxy. 

D*une maniere preferentielle. ledit silicone amin6 est au moins substantiellement 

tineaire. Tout preferentiellement, il est llneaire, c'est-^i-dire ne contient pas de motifs de 

formule (IV). 

II peut presenter une masse moleculaire moyenne en nombre de Tordre de 2000 ^ 

20 50 000. de preference de I'ordre de 3000 a 30 000. 

Pour une bonne realisation de I'invention, lesdits silicones amines (AS) ou lesdits 
aminopolyorganosiloxanes (APS) peuvent presenter dans leur chaTne, pour 100 atomes 
de silicium total, de 0.1 k 50. de preference de 0.3 a 10. tout particulierement de 0.5 a 5 
atomes de silicium aminofonctionalis^s. 

25 Parmi les autres composes organiques, hydrophobes, miscibles ou non audit 

silicone amin6 (AS) pouvant etre presents dans le systdme hydrophobe (SH), on peut 
mentionner les enzymes, les agents anti-microbiens, les activateurs de blanchiment, les 
catalyseurs de blanchiment. les agents anti-UV. les azurants optiques, tes parfums. 

Comme exemples d*enzymes. on peut citer les proteases, amylases, lipases. 
30 cellulases, peroxydases (US-A-3 553 139. US-A-4 101 457. US-A-4 507 219. 
US-A-4 261 868). 

Comme exemples d'activateurs de blanchiment. on peut mentionner ceux 
engendrant dans le milieu lessiviel un peroxyacide carboxylique, comme la 
tetraac6tyl6thyI6nediamine. la tetraacetyl methytenediamine .... 
35 Comme exemples de catalyseurs de blanchiment, on peut citer les d6riv6s du 

■' ■ mahgarieseou* autres 'inn decrits dans US-A-5'246-621. US-A-5 244 

594. US-A-5 194 416. US-A- 5 1 14 606. EP-A.549 271 . EP-A-549 272, EP-A-544 440. 
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EP-A-544 490, US-A-4 430 243, US-A-5 114 611, US-A-4 728 455. US-A-5 284 944. 
US-A-5 246 612... 

Comme exemples d'azurants optiques, on peut mentionner ies d6riv6s d stilb6ne. 
depyrazoline, coumarine, acide fumarique. acide cinnamique, azoles, m6thinecyanines, 
5 thioph6nes ... 

On entend par "parfum". soit une essence partum6e, soit plus g6n6ralement une 
composition complexe obtenue d I'aide d'un m6lange de nombreux produits odorants at 
de produits excipients qui en assurent rhonnog6n6it6. 

Ledit melange contient g6n6ralement au moins 25% d'au moins compos6 odorant du 
10 groupe des c6tones aliphatiques ou aromatiques, des aldehydes aliphatiques ou 
aromatiques. des produits de condensation des aldehydes et des annines, des lactones 
aromatiques ou aliphatiques, des ethers ou esters aromatiques ou aliphatiques. des 
alcools aliphatiques. On peut citer ^ titre d'exemples de compose odorant ceux d6crits 
dans H 1468 (United States Statutory Invention Registration), 
15 Parmi Ies composes organiques pouvant constituer la matrice organique 

hydrosoluble ou hydrodlspersable (MO), on peut citer 

- Ies polypeptides (PP) d'origine naturelle ou synth6tique hydrosolubles ou 
hydrodispersabies 

- Ies poly6iectrolytes (PE) appartenant ^ la famille des polyacides faibles 
20 - Ies oses, osides ou polyholosides hydrosolubles ou hydrodispersabies (O) 

- ou leurs melanges. 

Parmi Ies polypeptides (PP) de synthese hydrosolubles ou hydrodispersabies 
pouvant constituer la matrice, on peut mentionner Ies homopolym^res et copolym^res 
d6riv6s de la polycondensation d'acides amines, notamment de Tacide aspartique et 
25 glutamique ou des precurseurs desdits aminodiacides, et hydroiyse. Ces polymdres 
peuvent etre aussi bien des homopolym^res d6riv6s de I'acide aspartique ou glutamique 
que des copolym6res derives de Tacide aspartique et de I'acide glutamique en 
proportions quelconques, ou des copolym^res d6riv6s de Tacide aspartique et / ou 
glutamique et d'aminoacides autres. Parmi Ies aminoacides copolym.6risab!es, on peut 
30 citer la glycine. Talanlne, la leucine. I'isoleucine. la phenyl alanine, la methionine. 
Thistidine, la proline, la lysine, la serine, la threonine, la cyst6ine ... 

Parmi Ies polypeptides (PP) d'origine naturelle. on peut mentionner Ies prot6ines 
d'origine v6getate ou animale hydrosolubles ou hydrodispersabies. Les prot6ines 
d'origine v6getale sont de preference des hydrolysats de proteines ; leur degr6 
35 d'hydrolyse est pr6f6rentieliement inferieur k 40%. 

Parmi les prot6ines d'origine vegetale. on peut citer ^ titre indicatif les prot6ines 
provenant des graines prot6agineuses notamment celles de pois, de f6verole, de lupin, 
de haricot, et de lentille ; les protfeines provenant de grains de c6r6ales notamment 
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celles du bl6. de Torge. du seigle. du mais, du riz. de Tavoine. et du millet ; les 
prot6ines provenant des graines ol6agineuses notamment celles du soja, de 
I'arachide. du lournesol, du colza, et'de !a noix de coco ; les prolines provenant des 
feuilles notamment de luzeme, et d'orties ; et les prot6ines provenant d'organes 
5 v6g6taux de reserves enterr6es notamment celle de pomme de terre, et de betterave. 

Parmi les protdines d'origine animale, on peut citer, par exemple, les prot6ines 
muscuiaires, notamment les prot^ines du stroma, et la g6latine ; les prot6ines provenant 
du lait. notamment la cas6ine. la lactoglobuline ; et les protdines de poissons. 

La prot^ine est de-preference d'origine v6g6tale. et plus particulidrement provient 
10 du soja ou du b!6. 

Le polYelectrolyte (PE) peut §tre choisi parrni ceux issus de la polymerisation de 
monom^res qui ont la formule generale 

R-^R2^C=C R3P4 

formule dans laquelle Rj. identiques ou diff6rents, representent H. CH3. CO2H, (CH2)n 

15 CO2H avec n = 0 ^ 4, 

A titre d'exemples non limitatifs, on peut citer les acides acrylique, m6thacrylique, 
mal6ique. fumarique, itaconique, crotonique. 

Conviennent 6gaiement les copolymeres obtenus partir des monom^res 
r6pondant ci la formule g6n6rale pr6c6dente et ceux obtenus h I'aide de ces monom^res 

20 et d'autres monom^res, en particulier les d6riv6s vinyliques comme les alcools 
vinyliques et les amides copolym^risables comme Tacryiamide ou le m6thacrylamide. On 
peut 6galement citer les copolymeres obtenus a partir d'alkyle vinyl 6ther et d'acide 
mal6ique ainsi que ceux obtenus ^ partir de vinyl styrdne et d'acide mal6ique qui sont 
notamment d^crits dans Tencyciopedie KIRK-OTHMER intitul6 "ENCYCLOPEDIA OF 

25 ■ CHEMICAL TECHKldLOGY" - ' Volume 18 "- '3 '6me 6diti6h - Wiley interscience 
publication - 1982, 

Les poly6iectrolytes pr6f6res pr6sentent un degr6 de polymerisation faible. La 
masse mo!6culaire en poids des polyelectrolytes est plus particulierement inf6rieure ^ 
20000 g/mole. De pr6f6rence, elle est comprise entre 1000 et 5000 g/mole. 
30 Parmi les oses on peut mentionner les aldoses tels que le glucose, le mannose, le 

galactose, le ribose, et les c6toses tels que le fructose. 

• • ' Les osides sont des composes qui resultent de la condensation, avec Elimination 
d'eau. de molecules d'oses entre elles ou encore de molecules d'oses avec des 
= • molecules non glueidiques, parmi les osides on pr6f6re-les-hoiosideS; qui sont formes 
35 par la reunion de motifs exclusivement glucidiques et plus particuii6rement les 
oligoholosides (ou oligosaccharides) qui ne component qu'un nombre restreint de ces 
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motifs, c'est-^-dtre un nombre en g6n6ral inf6rieur ou 6gal A 10. A titre d'exemples 
d'oligoholosides, on peut mentionner le saccharose, le lactose, la cellobiose, ie maltose 
et la trehalose. 

Les polyholosides (ou polysaccharides) hydrosolubles ou hydrodispersables sont 
5 fortement d6polymeris6s ; ils sont d6crits par exemple dans I'ouvrage de P. ARNAUD 
intitule "cours de chimie organique", Gaultier-Villars 6diteurs, 1987. Plus 
particuli6rement, ces polyholosides ont une masse mol^culaire en poids Inf6rieure k 
20000 g/mole. 

A titre d'exemple non limitatif de polyholosides fortement d6polym6ris6s, on peut 
10 citer le dextran, Tamidon, la gomme xanthane et les galactomannanes tels que ie guar 
ou la caroube, ces polysaccharides presentant de pref6rence un point de fusion 
sup6rieur A 100*C et une solubilite dans Teau comprise entre 50 et 500g/l. 

Les agents en;!ulsifiants (AE) pouvant etre presents, sont des 6mulsifiants non- 
ioniques, ioniques ou amphot^res. 
15 Parmi les emulsifiants non-ioniques, on peut citer notamment les d6riv6s 

polyoxyalkyl6n6s comme 

- les alcools gras 6thoxyl6s ou §thoxy-propoxyl6s 

- les triglyc6rides ethoxyies ou ethoxy-propoxyles 

- les acides gras ethoxyies ou 6thoxy-propoxyles 

20 - les esters de sorbitan ethoxyies ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les amines grasses ethoxyl6es ou 6thoxy-propoxyIees 

- les di(ph6nyl-1 ethyl) phenols 6thoxyl6s ou §thoxy-propoxyi6s 

- les tri(ph6nyl-1 ethyl) phenols 6thoxyles ou ethoxy-propoxyles 

- les alkyls phenols Ethoxyies ou 6thoxy-propoxyl§s 

25 Le nombre de motifs oxyethylene (OE) et/ou oxypropyl^ne (OP) de ces tensio- 

actifs non ioniques varie habituellement de 2 ^ 100 selon la HLB (balance 
hydrophilie/llpophilie) souhaitee. Plus particuli^rement, le nombre de motifs OE et/ou OP 
se situe entre 2 et 50. De pr6f6rence, le nombre de motifs OE et/ou OP est compris 
entre 10 et 50, 

30 Les alcools gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s comprennent g6n6ralement de 6 

^ 22 atomes de carbone, les motifs OE et OP 6tant exclus de ces nombres. De 

pr§f6rence, ces motifs sont des motifs ethoxyies. 

Les triglycerides ethoxyies ou 6thoxy-propoxyles peuvent 6tre des triglycerides 

d'origine v6g6taie ou animale (tels que le saindoux. le suif, I'huile d'arachide. Thuile de 
35 beurre, I'huile de graine de coton, I'huile de lin, I'huile d'olive. I'huile de poisson, I'huile de 

palme, I'huile de p6pin de raisin, I'huile de soja, I'huile de ricin. I'huile de colza, Thuile de 

coprah, I'huile de noix de coco et sont de preference 6thoxyl6s. 
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Les acides gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s sont des esters d'acide gras (tels 
que par exemple Tacide ol6*ique, Tacide st6arique). et sont de pr6f6rence 6thoxyl6s. 

Les esters de sorbitan 6thoxyi6s ou 6thoxy-propoxyI6s sent des esters du sorbitol 
cyclis6s d'acide gras comprenant de 10 20 atomes de carbone comme I'acide 
5 laurique, I'acide st6arique ou I'acide oleique. et sont de pr6f6rence 6thoxyl6s. 

Le terme triglyceride 6thoxyl6 vise dans la pr6sente invention, aussi bien les 
produits obtenus par 6thoxylation d'un triglyceride par Toxyde d'§thyl6ne que ceux 
obtenus par transest6riflcation d'un triglyceride par un polyethyl^neglycol. 

De meme, le terme acide gras ethoxyle indue aussi bien les produits obtenus pas 
10^ ethbxyiatiori d*uh acide igras par Toxyde d'ethylfehe "q^^^^ par 
transest6rification d'un acide gras par un poly§thyieneglycol. 

Les amines grasses ethoxyles ou ethoxy-propoxyies ont gen6ralement de 10 ci 22 
atomes de carbone, les motifs OE et OP etant exclus de ces nombres, et sont de 
preference ethoxyles. 

15 Les alkylphenols ethoxyl6s ou ethoxy-propoxyie sont g6neralement 1 ou 2 

groupes alkyles, lineaires ou ramifies, ayant 4 ^ 12 atomes de carbone. A titre 
d'exemple on peut citer notamment les groupes octyles, nonyles ou dodecyles. 

A titre d'exemples de tensio-actifs non ioniques du groupe des alkylphenols ethoxy 
ou ethoxy-propoxyles, des di(phenyl-1 ethyl) phenols ethoxyles et des tri(phenyl-1 ethyl) 

20 phenols ethoxy ou ethoxy-propoxyles. on peut citer notamment- le di(phenyl-1 
ethyOphenoi ethoxyie avec 5 motifs OE, le di(phenyl-1 ethyDphenol ethoxyie avec 10 
motifs OE. le tri(phenyl-1 ethyl)phenol ethoxyie avec 16 motifs OE. le tri(phenyl-1 
ethyDphenol ethoxyie avec 20 motifs OE. le tri(pheny[-1 ethyOphenoi ethoxyie avec 25 
motifs OE. le tri(phenyl-1 ethyDphenol ethoxyie avec 40 motifs OE, les tri(phenyl-1 

25 ethyDphenols ethoxy-propoxyies avec 25 motifs OE + OP, le nony!ph6nol ethoxyie avec 
2 motifs OE, le nonylphenol ethoxyie avec 4 motifs OE, le nonylphenol ethoxyie avec 6 
motifs OE, le nonylphenol ethoxyie avec 9 motifs OE, les nonylph6nols ethoxy- 
propoxyies avec 25 motifs OE + OP. les nonylphenols ethoxy-propoxyies avec 30 motifs 
OE + OP. les nonylphenols ethoxy-propoxyies avec 40 motifs OE + OP. les 

30 nonylphenols 6thoxy-propoxyl6s avec 55 motifs OE + OP. les nonylphenols ethoxy- 
propoxyies avec 80 motifs OE + OP, 

Parmi les emulsifiants anioniques, on peut citer les sels hydrosolubles 
d'alkylsulfates. d'alkyiethersulfates, les alkylisethionates et les aikyltaurates ou leurs 
sels, les alkylcarboxylates, les alkylsulfosuccinates ou les alkylsuccinamates, les 

35 alkylsarcpsinates, les derives alkyl6s d'hydrolysats de proteines. les acyiaspartates, les 

phosphates esters d'alkyle et/ou d'alkyiether^et/ou.dalkylaryiether.. , 

Le cation est en general un metal alcalin ou alcalino-terreux. tels que le sodium, le 
potassium, le lithium, le magnesium, ou un groupement ammonium NR4+ avec R, 
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identiques ou diff6rents, repr6sentant un radical alkyle substitu6 ou non par un atome 
d'oxyg6ne ou d'azote. 

Parmi les 6mulsifiants cationiques, on peut citer les halog6nures d'alkyldim6thyl- 
benzyiammonium. les halog^nures d'alkyldinn6thyl6thylammonium ... 
5 Parmi les 6mulsifiants amphotdres, on peut citer les alkyl-Wtaines, les 

alkyldim6thylb6taines, les alkylamidopropylb6taines, les alkylamido- 
propyldim6thylb6tames. les alkyltrim6thyl-sulfob6taines, les d§riv6s d'imidazoline tels 
que les aIkylamphoac6tates. alkylamphodiac^tates, alkylampho-propionates, alkyl- 
amphodipropionates. les alkylsultaines ou les alkylamidopropyl-hydroxysultaTnes, les 

10 produits de condensation d'acides gras et d'hydrolysats de prot6ines,Jes d^riv6s 
amphot^res des alkylpolyamines comme TAmphionic XL® commercialism par Rh6ne- 
Poulenc. Amphoiac 7T/X® et Ampholac 7C/X® commercialises par Berol Nobel, les 
prot6ines ou hydrolysats de prot6ines. 

Un deuxi6me objet de I'invention consiste en un proc6d6 de pr6paration en deux 

1 5 Stapes, de particules composites solides dispersables dans I'eau, comprenant 

- un systeme hydrophobe organique (SH), sous forme de gouttelettes. comprenant au 
moins un silicone amine liquide (AS). ledit systeme (SH) 6tant finement divis6 dans et 
encapsule par une une matrice organique hydrosoluble ou hydrodispersable (MO) 

- et au moins un agent 6mulsifiant (AE) ^ ("interface gouttelette/matrice. 

20 la premiere 6tape consistant a preparer une emulsion dans I'eau comprenant au moins 
un silicone amin6 liquide (AS), au moins un agent 6mulslfiant (AE) et ladite matrice 
organique hydrosoluble ou hydrodispersable (MO), 

la deuxi^me 6tape consistant ^ s6cher ladite Emulsion jusqu'^ formation d'une 6corce 
solide. 

25 Quelle que soit la nature du constituant ou du produit consid6r6, le terme "hydrophobe" 
est synonyme de solubiiit6 dans Teau pH 7 ne depassant pas 20%, de pr6f6rence pas 
1 5% en poids. 

Les quantites relatives de syst6me hydrophobe (SH). d'agent emulsifiant (AE) et 
de matrice organique hydrosoluble ou hydrodispersable (MO) mises en oeuvre sont 
30 telies que ladite emulsion, exprimee en sec comprenne 

- de 5 a 90 %, de preference de 25 ^ 70 % de ieur poids, en systdme hydrophobe 
organique (SH), 

- de 5 ^ 90 %. de preference de 25 t 70 % de Ieur poids, en matrice organique 
hydrosoluble ou hydrodispersable (MO) 

35 - de 0.02 20 %, de preference de 0.1 ^ 10 % de Ieur poids, en agent emulsifiant (AE). 
lesdits pourcentages etant expnm6s en poids jde matiere seche. 

La quantity de matiere seche de t'emulsion est generalement comprise entre 10 et 
70 % en poids et preferentiellement entre 30 et 60% en poids. 
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On peut mettre en oeuvre toutes les m6thodes de preparation d'6mulsions 
connues de Thomme du m6tier et qui sont d6crites dans "ENCYCLOPEDIA of 
EMULSIONS TECHNQLOGY\ volumes 1 Si 3 de Paul BEGHER 6dit6s par MARCEL. 
DEKKER INC., 1983. 

Ainsi, la m6thode dite d'6mulsification en phase directe convient k la preparation 
des granules seion ('invention. II est rappeie bri^vement que cette m6thode consiste k 
preparer un melange contenant I'eau, le ou les emulsifiants. la matrice organique 
hydrosoluble ou hydrodispersable (MO), puis A introduire la nnatiere active sous forme 
. Hquide, sous agitation, , 

On peut aussi preparer i'emuision en mettant en oeuvre des broyeurs colloidaux 
tels que MENTON GAULIN et MICROFLUIDIZER (MICROFLUiDlCS). 

La granulometrie moyenne de I'emuision est en general comprise entre 0,1 et 10 
micrometres et preterentiellement entre 0,2 et 5 micrometres. 

uemulsification peut etre realisee S une temperature voisine de la temperature 
ambiante. bien que des temperatures plus faibles ou plus elevees soient envisageables. 

La seconde etape du precede de preparation selon invention consiste k s6cher 
remulsion ainsi formulee pour obtenir des granules. 

La methode mise en oeuvre pour eiiminer I'eau de i'emuision et obtenir des 
granules peut etre effectuee par tout moyen connu de I'homme du metier. 

Conviennent par exemple la lyophilisation. qui correspond ^ une etape de 
congelation, suivie d'une etape de sublimation, ou bien encore le sechage par 
atomisation. 

Ces modes de sechage, et plus particulierement celui par atomisation. sont 
particulierement indiques car ils permettent de conserver I'emuision en retat et d'obtenir 
directement des granules. Les proteines d'origine vegetale hydrosoiubles ou 
hydrodispersables sont particulierement bien adaptees au sechage par atomisation. car 
elles particulierement stables. 

Le sechage par atomisation peut s'effectuer de maniere habitueile dans tout 
appareil connu tel que par exemple une tour d'atomisation associant une pulverisation 
r6alis6e par une buse ou une turbine avec un courant de gaz chaud. 
Les conditions de mise en oeuvre sont fonction de la nature de la matrice, de la 
thermosensibilite de la matiere active (silicone amine et autres composes organiques) et 
de I'atomiseur utilise ; ces conditions sont generalement telles que la temperature de 
I'ensemble du produit au cours du sechage ne depasse pas ISC^C. de preference ne 
depasse pas 110'*C. 

Les particules composites obtenueVsont redispersables dans I'eau. 

II est t noter que des additifs. tels que les agents antimottants peuvent etre 
incorpores aux granules au moment de cette seconde etape de sechage. On 
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recommande d'utiliser une charge choisie notamment parmi le carbonate de calcium, le 
kaolin, la silice. la bentonite ... 

Un autre objet de Tinvention consiste en Tutilisation dans les compositions 
d6tergentes pour le lavage du linge (lavage industriel ou m6nager). desdites particules 
5 composites comprenant un silicone amin6 comma agent de traitement des fibres 
textiles. 

Selon rinvention, lesdiles particules composites peuvent 6tre utilis6es A raison d'environ 
0,1 A 15 % de preference de 0,5 ^ 5 % et tout particuli^rement de 1 3 % en poids. 
exprim6e en quantite de silicone amin6 par rapport ^ la composition d6tergente. 
10 La presence desdiies particules a base de silicone amin6 apporter.t dos b6n6f*ces 

importants pour cette application au niveau de : 

- la fonction adoucissante ; 

- une reduction de la froissage du linge apr^s le lavage, apportant en outre un 
repassage plus facile ; 

1 5 - une synergie de performances avec les systemes oxydants ; 

- une meilleure retention du parfum ; 

- une synergie de performances avec les enzymes et tout particulidrement les 
cellulases. permettant un moindre boulochage du linge ; 

Un dernier objet de rinvention consiste en des compositions detergentes pour le 
20 lavage du linge (lavage industriel ou menager), comprenant lesdites particules 
composites a base de silicone amine. 

Selon rinvention, lesdites compositions d6tergentes peuvent contenir environ 0.1 A 
15%, de preference de 0.5 a 5 % et tout particuli^rem^nt de 1 ^ 3 % de leur poids de 
particules composites a base de silicone amin6. 
25 Les compositions detergentes selon I'invention, comprennent au moins un agent 

tensioactif, en quantite generalement de I'ordre de 5 ^ 60% en poids. de preference de 
8 ^ 50% en poids. 

Parmi ceux-ci, on peut citer les agents tensioactifs anioniques ou non-ionlques 
habituellement utilises dans le'domaine de la detergence pour le lavage du linge. 

30 Les compositions detergentes faisant Tobjet de I'invention, peuvent en outre 

comprendre des additifs usuels. comme des adjuvants de detergence ("builders") 
mtn6raux ou organiques. en quantite telle que la quantite totale d'adjuvant de 
detergence soit de I'ordre de 5 ^ 80% du poids de ladite composition, de preference de 
8 A 40% en poids. des agents anti-salissures, des agents antiredeposition, des agents 

35 de blanchiment, des agents de fluorescence, des agents suppresseurs de mousses, 
des agents adoucissants, des enzymes et autres additifs. 



Les exemples suivants sent donn6s k titre illustratif. 
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Exemole 1 : 

- Rialisatiori d'urie gmulsion d'huile silicone aminfee dans aaueuse de 

prot6ine de soja - 

L'huile silicone amin6 mise en oeuvre est raminopolydim6thylsiloxane de formule 
MeO-Si (Me)2 -0-[Si (Me)2 -0]x- [Si (Me)(A) -0]y-Si (Me)2 -OMe 

ou 

. X est 6gal ^ 1 35 et y ^ 1 .5 

. A repr6sente le groupe -(CH2)3-NH-(CH2)2-NH2 

. MG-repr6sente le grcupe m6thyle 

On pr6pare un m6lange de composition suivante 



FP940 (hydrolysat de proteine de soja de degr6 d'hydrolyse 
inf6rieur d 5%, de Protein Technologies International ) 


1 ,8 partie en poids 
(en sec) 


Huile silicone aminde 


30 parties en poids 


Eau permut6e 


68,2 parties en poids 



par addition d'huile silicone aminee a une solution aqueuse ^ 5% en poids de FP940. 
Le taux de matiere s^he est de 31 .8%. 

Le melange est d'abord pre-ennulsionne a I'aide d'un de Tappareil Ultra Turrax T25 
durant 1 minute ^ 9500 t/mn. 

Uemulsion proprement dite est reaiisee au moyen d'un microfluidiseur (M110T de 
Microfluidics) dans les conditions suivantes : Pression : 600 bars - 3 passages dans le 
microfluidiseur - Bain d'eau froide en sortie du microfluidiseur. 

L'6muIsion obtenue presente une granulometrie resserree avec un diam^tre median 
(dSO) de 1 nm. 

- Incorporation de la matrice - - - 

On incorpore a Temuision preparee une prot6ine v6g6tale hydrolys6e ci 15% (FP900 de 

Protein Technologies International) comme matrice polypeptidique. 

La composition de r6mulsion formulae est la suivante : 



FP940 (hydrolysat de proteine de soja de degre d'hydrolyse 
inf6rieur A 5%. de Protein Technologies International ) 
(6mulsifiant) 


1 ,5 partie en poids 
(en sec) 


Huiie silicone amin6e 


24,75 parties en poids 


FP900 (hydrolysat de proteine de soja de degre d'hydrolyse 
de 15%. de Protein Technologies International ) 
(matrice) 


17.5 parties en poids 
(en sec) 


Eau permut^e 


56.25 parties en poids 
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Cette 6mulsion formulee presente 43.75 % de matiere seche et un diam^tre median 
(dSO) de 1 ^m. 

La composition de cette Emulsion correspond ^ un rapport pond6ra! en sec A/B de 
5 60/40. rapport dans lequel A et B ont la signification suivante : 

A := (huile silicone amin6+proteine FP940) / % total matiere s6che X 100 
B = proteins FP900 / % total matiere s^che X100 
- S6chage de I'^mulsion formulae : 

Cette 6muIsion est ensuite s6ch6e par lyophilisation, Les granules issus de ce 
10 traitement ont ia composition suivanie : 



FP940 (hydrolysat de proteine de soja de degre d'hydrolyse 
inf6rieur ^ 5%, de Protein Technologies International ) 
(6mulsifiant) 


3.4 parties en poids 


Huile silicone amin^e 


56,6 parties en poids 


FP900 (hydrolysat de proteine de soja de degr6 d'hydrolyse 
de 15%. de Protein Technologies International ) 
(matrice) 


40 parties en poids 



La redispersion des granules dans I'eau donne A nouveau une Emulsion d'huile silicone 
de distribution granulom6trique assez homogene et de diametre median (d50) de 8 nm. 

15 

Example 2 

- Realisation d'une emulsion d'huile silicone amin^e dans une solution aoueuse de 
proteine animale • 

20 L'huile silicone amin6 mise en oeuvre est Taminopolydim^thylsiloxane de formule 
MeO-Si {Me)2 -0-[Si (Me)2 -OJx- [Si (Me)(A) -0]y-Si (Me)2 -OMe 

ou 

. X est egai a 1 35 et y ^ 1 .5 
. A repr^sente le groupe -(CH2)3-NH-(CH2)2-NH2 
25 . Me represents le groupe m6thyle 

On prepare d'abord dans I'eau permutee, une solution ^ 5% en poids de prot6ine 
animale [Whey Protein Isolate (W.P.L) : isolat de protdines de lactos6rum. 
|3 lactoglobuline de Besnier Bridel]. 
30 On prepare ensuite un melange de composition suivante 
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W.P.I. 


1 .2 partie en poids 
(en sec) 


Huile silicone amin6e 


30 parties en poids 


Eau permut6e 


68,8 parties en poids 



10 



par addition d'huile silicone amin6e A une solution aqueuse A 5% en poids de W.P.L 
Le taux de matiere s^he est de 31 ,2%. 

Le m6lange est d'abord pr§-6nnulsionne I'aide d'un de l*appareil Ultra Turrax T25 
durant 1 minute ^ 9500 t/mn. 

L'6mulsioh proprement dite est 'realts6e au moyen d'un microfluidiseur (M110T de 
Micrbfluidics) dans les conditions suivantes : Pression : 600 bars - 3 passages dans le 
mjcrofluidiseur - Bain d'eau froide en sortie du microfluidiseur. 

L'6mulsion obtenue presente une granuiom^trie resserr6e avec un diam^tre median 

(dSO) de 0,8 ^m. 

- Incorporation de la matrice • 

On incorpore ^ I'^mulsion pr6par6e, comme matrice polypeptidique. la m§me prot^ine 
animale W.P.I, 



W.P.I, 


1 ,00 partie en poids 


(6mulsifiant) 


(en sec) 


Huile silicone amin6e 


24,85 parlies en poids 


W.P.I. 


17.20 parties en poids 


(matrice) 


(en sec) 


Eau permut6e 


56,95 parties en poids 



Cette Emulsion formulae pr6sente 43,05 % de matiere s6che et un diam^tre median 
15 (d50) de 0,8 |im. ^ . . _ . 

La composition de cette emulsion correspond ^ un rapport pond6ral en sec A/B de 

60/40, rapport dans lequel A et B ont la signification suivante : 

A = (huile silicone aminS+proteine W.P.I. 6muis!fiant) / % total matiere sdche X 100 

B = proteine W.P.L matrice / % total matiere s6che X100 
20 - S6chage de I'^mulsion formulee : 

Cette 6mulsion est ensuite sechee par lyophilisation. Les granules issus de ce 



W.P.L 

(6mulsifiant) 


2,3 partie en poids 


Huile silicone amine 


57,7 parties en poids 


W.P.L 
(matrice) 


40 parties en poids 
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La redispersion des granules dans I'eau donne ^ nouveau une Emulsion d'huile silicone 
de distribution granulometrique assez homog^ne et de diam^tre median (d50) de 7 

5 Exemple 3 

Un exemple de connpositlon d6tergente contenant I'huile silicone amin6 encapsul6e 
selon I'exemple 1 ou 2 est donn6 dans ie tableau suivant. 

0-^ A r»i r: A 1 ■ 



Composants 


TO en poicis 


Zeolite 4A 




Qilir^otQ O QiO/^ Mao^^ ^ 


5 


Carbonate de sodium 


15 


copolymdre acrylate / methacrylate 
Sokalan CPS 


5 


Sulfate de sodium 


7.5 


CMC blanose 7MXF 


1 


Perborate monohydrat^ 


15 


TAED granule 


5 


Tensioactif anionique 
LABS Nansa 


6 


Tensioactif non ionique Symperonic A3 
(alcool ethoxyle 3 OE) 


3 


Tensioactif non ionique Symperonic A9 
(alcool 6thoxyl6 9 OE) ■ > 


9 


Enzymes (esp6rases, amylases, cellulase. protease) 


0,5 


Particules de silicone amin6 encapsul^ 


3.3 


Sulfate de sodium 


7,2 
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et 6ventuellement 

e Af Si 0(4.e-f)/2 OV) ou " e+f = 0 6u 1 , avec e = 0 ou 1 et f = 0 ou; 1 

5 formules dans lesquelles, 

* les symboles R'' identiques ou diff6rents, reprSsentent un radical aliphatique Iin6aire 
ou ramlfi6. satur6 ou insatur6 contenant de 1 ^ 10 atomes de carbone ou ph6nyle, 
6ventueilement substitue par des groupes fluoro ou cyano 

* les symboles A Jdentiques .ou. diff*§rents, repr6$entent un groupe amino primalre, 
10 ~sec~ohdaire, tertiaire ou quatemise, 116 au silicium par i'interm6diaire d'une liaison SiC-. 

* les symboles B identiques ou diff^rents reprfesentent 

. une fonction OH 

. une fonction OR. ou R represente un groupe alkyle contenant de 1 A 12 atomes 
de carbone. de preference de 3 a 6 atomes de carbone. tout particuiierement 4 atomes 
1 5 de carbone 

. une fonction OCOR'. ou R' represente un groupe alkyle contenant de 1 ^ 12 
atomes de carbone, de pr§f§rence 1 atome de carbone 
. le symbole A. 

20 7) Particules selon la revendication 6), caracteris^es en ce que 

* dans les unites de formule (I), a = 1 , 2 ou 3 et b = 0 ou 1 . et 

* dans les unites de formule (II). c = 1 et d = 1 . 

8) Particules seion la revendication 6) ou 7), caract6ris§es en ce que ledit symbole 
25 A est un groupe amino de formule 

- r2 -N (r3)(r4) 

ou 

* le symbole R^ represente un groupe alkyl^ne contenant de 2 ^ 6 atomes de carbone, 
^ventuellement substitu6 ou interrompu par un ou plusieurs atomes d'azote ou 

30 d'oxygene, 

* les symboles r3 et R^. identiques ou differents representent 

. H, 

. un groupe alkyle ou hydroxyalkyle contenant de 1 ^ 1 2 atomes de carbone, de 
pr6ference de 1 a 6 atomes de carbone, 
35 . un groupe amino alkyle. de preference primaire, dont le groupe alkyle contient de 

1 A 12 atomes de carbone, de preference de 1 ^. 6 atomes de carbone. 6ventuellement 
substttu§ et/ou interrompu par au moins un atome d'azote et/ou d'oxyg6ne. 
ledit groupe amino 6tant ^ventuellement quaternise. 
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9) Particules selon I'une quelconque des revendications 6) ^ 8). caract6ris6es en 
ce que le symbole A a pour formule 

-(CH2)3 NH2 -(CH2)3 NH3^ X" 

5 -(CH2)3 N(CH3)2 -(CH2)3 N+(CH3)2 (Ci 8H37 > X' 

-(CH2)3 NHCH2CH2NH2 -(CH2)3 N(CH2CH20H)2 

-(CH2)3 N(CH2CH2NH2)2 

10) Particules selon Tune quelconque des revendications 6) ^ 9), caract6ris6es en 
10 ce que ie symbole repr6sente un groupe m6thy{e, ^thyle, vinyle, ph6nyle. 

trifluoropropyle, cyanopropyle. tout particuli^rement le groupe m6thyle. 

11) Particules selon Tune quelconque des revendications 6) ^ 10). caract6ris6es 
en ce que le symbole B repr6sente 

15 . un groupe OR ou R contient de 1 a 6 atomes de carbone. tout particuli6rement 4 
atomes de carbone, 
. ou le symbole A. 

12) Particules selon Tune quelconque des revendications 1) ^ 11). caract6ris6es 
20 en ce que ledit silicone amine est au moins substantiellement Iin6aire, de pr6f6rence 

totalement Iin6aire. 

13) Particules selon Tune quelconque des revendications 1) ^ 12), caract6ris6es 
en ce que ledit silicone amine pr^sente une masse moleculaire moyenne en nombre de 

25 rordre de 2000 ^ 50 000. de preference de I'ordre de 3000 ^ 30 000. 

14) Particules selon Tune quelconque des revendications 1) ^ 13). caract6ris6es 
en ce que ledit silicone amin6 (SA) ou ledit aminopolyorganosiloxane (APS) pr6sente 
dans sa chame. pour 100 atomes de silicium total, de 0.1 t 50, de preference de 0,3 d 

30 10, tout particulierement de 0,5 a 5 atomes de silicium aminofonctionalis6s. 

15) Particules selon I'une quelconque des revendications 4) ^ 13), caract6ris6es 
en ce que les composes organiques hydrophobes, miscibles ou non audit silicone amin6 
(AS) presents dans le syst^me hydrophobe (SH), sent choisis parmi les enzymes, ies 

35 agents anti-microbiens, les activateurs de blanchiment, les catalyseurs de blanchiment, 
les agents anti-UV. les azurants optiques. les parfums. 
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16) Particules selon Tune quelconque des revendications 1) t 13), caract6ris6es 
en ce que le constituant de ta matrice organique hydrosoluble ou hydrodispersable (MO) 
est choisi parmi ........ ^ . ^ . . . 

- les polypeptides (PP) d'origine naturelle ou synth6tique hydrosolubles ou 
5 hydrodispersables 

- les poly6lectrolytes (PE) appartenant ^ la famille des polyacides faibles 

- les OSes, osides ou polyholosides hydrosolubles ou hydrodispersables (O) 

- ou leurs melanges. 

10 " 1 7) PartrcuTes selon la revendication 16); caract^fis^'eis en ce que les polypeptides 
(PP) sont choisis parmi 

- les homopolym^res ou copolymeres de synthese d6riv6s de la polycondensation 
d'acides amines ou de pr^curseurs d'acides amines, pr6f6rentiellement de i'acide 
aspartique et/ou glutamique ou de leurs precurseurs. et hydrolyse 

15 - les proteines d'origine v6gelale, notamment du soja ou du bl6. de pr6f6rence 
hydroiys6es avec un degr6 d'hydrolyse inferieur ^ 40% 

- les proteines d'origine animale. notamment celles provenant du lait. 

18) Particules selon la revendication 16). caract6rls6es en ce que les 
20 poly6lectrolytes (PE) sont choisis parmi les polyacides faibles de masse mol6culaire en 

poids inf6rieure A 20000 g/mole, de preference comprise entre 1000 et 5000 g/mole. 

19) Particules selon Tune quelconque des revendications 1) ^ 18). caract6ris6es 
en ce que I'agent emulsifiant (AE) est non-ionique, anionique. cationique ou amphotdre. 

25 

. 20). Particules selon .la revendication 19), caract6ris6es en ce que I'agent 

emulsifiant (AE) est non-ionique et choisi parmi les agents tensioactifs polyoxyalkyl6n6s. 

21) Particules selon la revendication 19), caract6ris6es en ce que Tagent 
30 Emulsifiant (AE) est amphot^re et choisi parmi les prot6ines et hydrolysats de prot6ines. 

22) Precede de preparation en deux etapes, de particules composites solides 
dispersables dans I'eau, comprenant 

- un syst^me hydrophobe organique (SH), sous forme de gouttelettes, comprenant au 
35 moins un silicone amine liquide (AS), iedlt syst^me (SH) 6tant finement divis6 dans et 

encapsule par une une matrice organique hydrosoluble ou hydrodispersable (MO) 

- et au moins un agent Emulsifiant (AE) ^ I'interface gouttelette/matrice 
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la premiere 6tape consistent h preparer une Emulsion dans I'eau comprenant au moins 
un silicone amin6 liquide (AS), au moins un agent 6mulsifiant (AE) et ladite matrice 
organique hydrosoluble ou hydrodispersabie (MO), 

!a deuxi^me 6tape consistant a s^cher ladite ^nnulsion jusqu'A formation d'une 6corce 
5 solide. 

23) Proced6 selon la revendication 22). caract§ris6 en ce que las quantit6s 
relatives de syst6me hydrophobe (SH). d'agent 6mulsifiant (AE) et de matrice organique 
hydrosoluble ou hydrodispersabie (MO) mises en oeuvre sont telles que ladite 6mulsion, 

10 exprim6e en sec, comprenne 

- de 5 ^ 90 %. de pr6f6rence de 25 ^ 70 % de leur poids, en syst^me hydrophobe 
organique (SH), 

- de 5 ^ 90 %. de preference de 25 a 70 % de leur poids, en matrice organique 
hydrosoluble ou hydrodispersabie (MO). 

15 -de 0,02 ^ 20 %, de pref6rence de 0,1 ^ 1 0 % de leur poids. en agent ^mulsifiant (AE), 
lesdits pourcentages etant exprimes en poids de mati6re s6che. 

24) Proc6d6 selon la revendication 22) ou 23), caract6ris§ en ce que la quantity 
de mati^re s6che de I'emulsion est comprise entre 10 et 70 % en poids et 

20 pr6f6rentiellement entre 30 et 60% en poids, 

25) Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications 22) h 24), caract6ris6 en 
ce que la granulom6trie moyenne de r6mulsion est comprise entre 0.1 et 10 
micrometres et pr6f6rentiellement entre 0.2 et 5 micrometres. 

25 

26) Proc6d6 selon t'une quelconque des revendications 22) ^ 25), caracteris6 en 
ce que le systeme hydrophobe organique (SH), le silicone amin6' (AS), i'agent 
6mulsifiant (AE) et la matrice organique hydrosoluble ou hydrodispersabie (MO) sont 
choisis parmi ceux mentionn6$ aux revendications 4), 5). 6), 7). 8), 9), 10), 11), 12). 13). 

30 14). 15), 16), 17). 18). 19), 20) ou 21). 

27) Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications 22) a 26). caracteris6 en 
ce que le s6chage de ta dispersion est realise par lyophilisation ou par atomisation. 

35 28) Procede selon I'une quelconque des revendications 22) ^ 27). caract6ris6 en 

ce que des agents antimottants sont introduits pendant r6tape de s6chage. 
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29) Utilisation dans les compositions d6tergentes pour le lavage du iinge, des 
parttcules composites faisant Tobjet des revendications 1) ^ 21) ou obtenues seion le 
proc6d6 faisant I'objet des fevendicatibns 22) S 28) comme agent de traitement des 
fibres textiles. 

5 

30) Compositions detergentes pour le lavage du Iinge comprenant lesdites 
particules composites faisant I'objet des revendications 1) d 21) ou obtenues selon le 
proc6d6 faisant Cobjet des revendications 22) ^ 28). 

to — 31) Utilisatron ^e1on ta revendication 29) ou eompositions selon !a revendieation 

30). caract^ris6es en ce que ies particules composites sont mises en oeuvre ^ raison 
d*environ 0,1 ^15 % de pr6f6rence de 0,5 ^ 5 % et tout particuli^rement de 1 3 % en 
poids, exprimee en quantite de silicone amin6 par rapport a la composition detergente. 



REPUBLIQUE FRANQAISE 

INSTITUT NATIONAL 
d la 

PROPRIETE INDUSTRIELLE 



2774382 



RAPPORT DE RECHERCHE 

PRELIMINAIRE 

etabli sur la tDase des demieres revendications 
deposees avant le commencement de la recherche 



N* d'enr»gl«trefnont 
national 



FA 552610 
FR 9801156 



Cat^gorie 



DOCUM ENTS CONStDERES COMME PERTINENTS 

— ■ ' ' , d« la damind* 

Cilatton du document avec indication, ©n cas de basoin. 1 «xanin4« 



O.A 



D,A 



des parties pertineniee 



EP 0 097 867 A (GOLDSCHMIDT AG TH) 
11 Janvier 1984 

* revendications 1,2 * 

EP 0 459 821 A (UNILEVER PLC ;UNILEVER NV 
(NL)) 4 decembre 1991 

* revendications 1,16 * 

WO 98 39401 A (AUBAY ERIC ;GABRIEL ROBERT 
(US); NARTEY ALWYN (US); RHODIA (US); P) 
11 septembre 1998 

* revendications 14,16,26 * 

EP 0 150 867 A (PROCTER & GAMBLE ; PROCTER 
& GAMBLE EUROP (BE)) 7 aoQt 1985 

* revendication 1 * 

EP 0 483 411 A (PROCTER & GAMBLE) 
6 mai 1992 



DOMAINES TECHNIQUES 
RECHERCHES <Int.CL.6) 



C08J 
CUD 

A61K 
D06M 



Data d'achtvemem do la raohercha 

4 novembre 1998 



Examinateur 

Niaounakis, M 



CATEGORIE oeS DOCUMENTS CITES 

X : partlcuil^rement pertinent ft lui ftdul 

Y : parti culldrement pertindrtt an oomblnateon avecun 

autro document de la mdme catdgorie 
A ; pertinent d rencontre d'au rrroins une revendication 

ou arri6re-plan (echnoioglquQ g^ndral 
O : divulgatton non-6crite 

P : document intercaiaire 



th^orie ou principe & ia base de i'lnventlon 
document de pre vet b^neticiant cf une date airt^fteure 
h la date de ddpdt et qui n'a pubii^qu'A cette date 
de d6p6t ou qu'& une date postdrieure. 
: did dans la demande 
citd p>our cf autres raiaora 



& ; mefT^re de la mAme famitte. document correspondant 



